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r Salbcngrund 
die Kondens 
di-fettsaurccs 



1 Ziirt 



e-di-fettalkoholester iin Molverhaltnis 1 : 1 dar- 
stcllen, wohei die Veresterung der Zilronensjiure mit 
dem Fettalkohol zu dem als Zwisclicnprodukt dicnen- 
den Zitronensaure-di-fettalkoholester unter Verwen- 
dung wiiGriger Zitronensiiurc crfolgt. Die Mischester 
zeichnen sich durch Geruchlosigkeit und hohcs i 
Wasscrbindungsvcrmogen aus. 

Es wurde gefunden, dafl man zu besonders wertvollen 
Produkten gelangt, wenn die K<indensationsproduktc 
hohermolekulare lipophile Rcstc gleichzeitig sowohl 
am Zitronensaure- als auch am Pentaerythritrest cnt- i 
halten. Fiir die Kondensationsprodukte laBt sich die 
folgcnde Konstitutionsformel angeben, wobei die 
Bindung des Pcntaerythritesters an ciic Zitronensaure 
auch an die mittelstandige Carboxylgruppe erfolgen 
kann. Im allgemeinen liegen Gemischc von Verbindun- s 
gen der verschiedenen mogliclien Varianten der folgen- 
den allgemeinen Konstitutionsformel vor. 

H,C — COOR' 



H,C — COO - 



CHj.OH 



Dabei bedeuten R' und R- gcsattigte oder unge- 
sattigte Fettalkoholreste der Kettenlangen Cj, bis Cj^ 
Oder Reste von Dimerisierungsprodukten dieser Fett- 
alkohole. ; 

Der bcsondere technische Wert der erfindungsgemaB 
hergestellten Produkte beruht niclu allein auf ihrcm 
slruktureilen Aufbau und den sich daraus ergebenden 
Vorteilen, sonderii auch auf der besonderen Art des 
Ifcrstellungsverfahrens der M isthkondensate und der ■ 
Zwischenprodukte. 

Es ist bekannt, daB die Herstellung von Zitroncn- 
saureestern nath den iiblichen Vcrestcrungsmethodcn 
Schwierigkeiten bereitct, da die Zitronensaure bei 
langercm Frhitzcn untcr Wasscrabspaltung tcilweise / 
in die ungesattigte Aconitsaurc iibergeht, die im wei- 
tercn Verlauf der Reaktion zustorciiden Flarzbildungen 
fiihrt. 

Es wurde nun gefunden, daB sich diese Schwierig- 
keiten verniciden lassen, wenn man zur Veresterung ; 
wafirige Zitronensaure einsetzt. Diese Feststellung ist 
auBcrordentlieh iiberraschend und lauft den iiblichen 
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Vcresterungsmethoden vollig zuwider, da die Gegen- 
wart von Wasser normalerweise cine Verzbgcrung des 
Reaklionsablaufes bewirkt und damit gerade eine 
Begiinstigung von Nebenreaktionen hervorruft. Die 
Veresterung wird in dei Weise durchgcfiihrt, daf3 zu 
dem vorgelegten, auf etwa 140 bis I70''C, vorzugsweise 
160"C erhitzten Fettalkohol die wafirige Zitronensaure 
unter Ruhren portionsweise zugegeben wird. Die 
Zitronensaure lost sich sofort auf und verestert mit 
dem Alkohol. Das Reaktionswasser sowie das mit der 
Zitronensaure eingebrachte Wasser wird bei ver- 
mindertem Druck abdestilliert. Durch die schncllc 
Veresterung wird jegliche Nebenreaktion und damit 
Verharzung vermieden, und man erhalt ein einwand- 
freies, hellfarbiges Veresterungsprodukt. 

Die Herstellung des zweiten Veresterungsproduktes, 
des Pentaerythrit-fettsaureesters, geschieht nach einem 
der ublichen Verfahren, wobei der Umestcrung eines 
Fettsauremethylesters mit dem Polyalkohol der Vor- 
zug zu gcben ist, da auf diesem Wege besonders helle 
Produkte mit einer Saurezahl unter I erhalten werden. 

Die Kondensation des Zitronensaureesters mit dem 
Pentaerythritester erfolgt unter Riihren bei etwa 
25 mm Unterdruck und 180 bis I90°C im Stickstoff- 
strom. Wenn die Saurezahl einer aus der Apparatur 
entnommenen Probe unter 1 liegt, ist die Veresterung 
beendet. 

Die erfindungsgemaB erhaltlichen Kondensations- 
produkte zeigen sehr wertvolle Eigenschaften. Sic sind 
insbesondere als Emulgatoren fiir pharmazeutische 
und kosmetische Salben und Linimente intcressant. 
Die Temperaturstabilitat der mit ihrer Hilfe herge- 
stellten Emulsionen ist ebenfalls besonders hoch, und 
zwar werden nicht nur groCerc Wassermengen wesent- 
lich schneller aufgenommen, sondern die groBere 
Gesamtwassermenge kann auch in grofJercn Anteilen 
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ubHchcr VaseUnequ;ilitaten fi 
weiB und inclil niehr gclb gcfar 
praktisel, p.ruchfrc, und \ck\V 



d dif hci VerwendiHig 
,.,l„^n,^n Salhcn rein 
weiierhm 



Hvdroxyl/^ihl von 75 



L-rhiltci 



Aiisbcuie bclragt 



dauerhaft [liiiTa- 

, ,,,-nir -M- ...... ■■■ fallendcr Vortcil 

crgibt Mch ''^'"'^ 'll'-^ [^jJ^lj^.rer'V-igL-ruiig. Die mil 

Stnil^tur. cmc geschincidigeri,- ^''[''"'^''J''-^^^^^ 

rn:;:Sl^:"Se":"L...edocb^^ 

Salben sind dermatologisch voll.g e.nwandfro. 



' h, 'ems'^nrfcht-ndcr Weise konncn Kondensations- 
or dut aus folg.ndcn fcs.cpaarcn h.rgcs.cll. wer- 
d-n: Zitron'MisaurL--ili-laur>le-,tcr und ^^Peiitaerythrit- 

Pcnlaer> ttirit 'j'^' , .^^ sonciiaiinter C iiicrbctrcaktion 
~y^Uohol...U,enend,n..n_HeU^^^^^ 

^^l^u /'troncn.aurc-d,-octadcc.nd,ok^tcr^^^n|l 
Pentaerylhrit-di-stcarinsaurecstcr, f ''T"'^"^!'rr[:ster 

cinneten sich diejenigen aiis /,tronensaure-di-octadeLyl 
^Iter und Penlaeryihr,t-d,-kokosfettsaiircester am 
besien aK rnudgatoren fur Salb.-ngrundlagen. 



.,, lis ciewichtstcilc Octadccyialkobol mil einer 
roxYlzahl 206 und 54 Ocwichtslede waBnge 
/ ^ ensiiurc (44 kg Zitroncnsaure in 10 kg Wasser 
n'\Twcrden derarl .niteinandcr umgcsetzt. duB zu 
\^- uf IhO C erhit/ten Alkoliol inncrhalb 30 Minu- 
Hi .n.weise icwcils so viel wa(kige Ziironensaure 25 
ten portionsweisejcwcus su ^o„elcRten Alkohol 

glcichzeitig rcagiercn ^-^^ J^^v rndencm 

V r ist' von heller Farbe. hat eine Ver- 

uctadctyltsKr s> . ^^^^ Saure/ahl von 80 bis 

«f wieSr die weitere Herstellung des Mischesters 
erfo^erllch ist. Die Ausbeute an Ester betragt etwa 35 
140 Gewichtstcilc. r„.wit-htsteile 
• b) 76 Gcwichtsteile Pentacrylhnt, 260 Gew.chtsieile 
Kokosfettsauremethylester mit einer Ve-. uneszahl 
von 240 und 1 Gewichtsteil Natr.ummethylat als Ver- 

Rcste Methylalkohol werden unter Vakm,rn en^ crnt 
bis die Saurezahl unter 2 gesunken ''^^ ^er geb.ldete 
Pentaerythrit-di-kokosfettsaureester J'^^ ^l' ' 
Rleicherde durchgeriihrl und so von der anhaftenderi 
S S'eit. Die^Ausbeute an Ester betragt etwa 93 
''"c'S-Ge" iSc-fc Zitronens^ure-di-octadecylester 
aus a) und 115 Gewichtsteile P^^'^^y'^^^^-^l'r'f.^ ° " 
fettsaureester aus b) werden unter Ruhren 180 bis 
90" cTnd 25 rnnt 'unterdruck im Stickstoffstrom so 
inncrp verestcrt bis die Saurezahl einer Probe unter 1 
I" nach bis 4 Stunden der Fall is. Nach 
beendetcr Vercstcrung wird der Mischester auf 60 bis 55 
J "C abgekuhlt und mit 0.1 «/o Ibezogen auf die 
Gesamtmlnge) 40o/^gem ^--^^'^'^S^.^JX 
hleichl Es wird ein Mischester von wachsgelber harbe 
und wachsartiger Konsistenz mit einer Saurezah 
unter 1, einer Verseitungszahl von 224 und einer 6a 



B e i s p 1 e I 2 
Line Salbcngrundmassc aus 

^5 Gewichtsprozent Vaseline DAB 6. 
10 Gewichtsprozent Olsauredecylester. 
6 Gcwchlspro/ent Cetylalkohol 
S Gewichtsprozent Ozokerit. weiB, 70 bis 72 C, 
'SewlchtsprozentHartparaffin 50bis52 C, 
5 Gewichtsprozent Paraffin, dickflussig. 
2 Gewichtsprozent Aluminiumstcarat 
w,rd unler Zugabc von 12 Gewichtsprozent des gemaB 
B^ispiel 1 . c) hcrgestellten Mischesters auf dem Wasser- 

d,e eine hohe Wasseraufnahmefahigke.t 

In diese Salbengrundlage .'^f " '° „ 

Wasser eingearbeitet werden. wobei salbenartige 
Ssionen vom Typ -Wasser in Ol. entstehen. Die 
S Zz r.^^^^^^ sfc'lt nach der verwendeten Wasser- 
Se und mot sich den verschiedenen Verwendungs- 
zwecken anpassen. 

Patentanspriiche: 
1. Verfahren zur Herstellung von als Emulgier- 
niittel flir Salbengrundlagen d.enenden Misch- 
estern dadurchgekennzeichnet. dab 
man einen Fettalkohol mil waBriger Zitronensaure 
^ur^ cntsprechenden Zitronensaure-d.-fettalkohol- 
estTr und diesen mit einem in bekannter We.se 
hergestellten Pentaerythrit-di-fettsaureesterim Mol- 
verhaltnis 1 : 1 umsetzt. 

2 Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekenn 
zeichnet daB man Zitronensaure-di-octadecalester 
mit Pentaerythrit-di-kokosfettsaureester umsetzt. 

In Betracht gezogene Druckschriften: 
Deutsche Patentschrifl Nr. 860 204. 



